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Èçîáðåòåíèå îòíîñèòñ  ê õèìè÷åñêîé òåõíîëîãèè ïîëó÷åíè  ñîåäèíåíèé àëþìèíè , à
èìåííî ê òåõíîëîãèè ïîëó÷åíè  íèòåâèäíîãî íèòðèäà àëþìèíè  AlN â âèäå íèòåâèäíûõ
êðèñòàëëîâ, ïðèãîäíûõ äë  èçãîòîâëåíè  ñåíñîðíûõ çîíäîâ íà êàíòèëåâåðàõ àòîìíî-
ñèëîâûõ ìèêðîñêîïîâ, ïðèìåí åìûõ ïðè èññëåäîâàíèè ìîðôîëîãèè è òîïîãðàôèè
ïîâåðõíîñòè, àäãåçèîííûõ è ìåõàíè÷åñêèõ ñâîéñòâ ýëåìåíòîâ ìèêðîýëåêòðîíèêè, îáúåêòîâ
íàíîáèîòåõíîëîãèé è îñîáî ïðè âûñîêîòåìïåðàòóðíûõ èçìåðåíè õ â íàíîìåòàëëóðãèè.
Íèòðèä àëþìèíè  AlN îòíîñèòñ  ê ÷èñëó âåùåñòâ ñ óíèêàëüíûì ñî÷åòàíèåì ñâîéñòâ, îí
õàðàêòåðèçóåòñ  âûñîêîé òåðìîñòîéêîñòüþ, âûñîêîé òåïëîïðîâîäíîñòüþ è îäíîâðåìåííî
âûñîêèì ýëåêòðîñîïðîòèâëåíèåì, ÷òî îáåñïå÷èâàåò åãî óñïåøíîå ïðèìåíåíèå â
ìèêðîýëåêòðîíèêå (Ò.ß.Êîñîëàïîâà, Ò.Â.Àíäðååâà, Ò.Á.Áîðòíèöêà  è äð. Íåìåòàëëè÷åñêèå
òóãîïëàâêèå ñîåäèíåíè . - Ì.: Ìåòàëëóðãè , 1985. 285 ñ.).
Èçâåñòíû ñïîñîáû ïîëó÷åíè  íèòðèäà àëþìèíè  AlN âûñîêîòåìïåðàòóðíûì (1300-
1700°Ñ) êàðáîòåðìè÷åñêèì âîññòàíîâëåíèåì ÷èñòîãî îêñèäà àëþìèíè  â àòìîñôåðå àçîòà
(çà âêà Âåëèêîáðèòàíèè ¹2233969, ÌÏÊ Ñ01Â 21/072, îïóáë. 23.01.91; çà âêà ßïîíèè ¹3-
48123, ÌÏÊ Ñ01Â 21/072, îïóáë. 23.07.91). Îäíàêî ñ ïîìîùüþ ýòîãî ñïîñîáà ïîëó÷àþò
ïîðîøêîîáðàçíûå èëè êåðàìè÷åñêèå îáðàçöû AlN. Íèòåâèäíûå êðèñòàëëû AlN òàêèì
ñïîñîáîì íå ïîëó÷àþò.
Èçâåñòåí ñïîñîá ïîëó÷åíè  êðèñòàëëîâ íèòðèäà àëþìèíè  ñîâìåñòíî ñ ìîíîêðèñòàëëîì
ôòîðèäîâ ìåòàëëîâ (Ïàòåíò ÑØÀ ¹4172754, ÌÏÊ Ñ01Â 21/06, îïóáë. 10.08.71). Îäíàêî
òàêèì ñïîñîáîì ìîæíî ïîëó÷èòü òîëüêî ìåëêîäèñïåðñíûå ïîðîøêè. Íèòåâèäíûå êðèñòàëëû
AlN òàêèì ñïîñîáîì ïîëó÷èòü íåëüç .
Èçâåñòåí ñïîñîá ïîëó÷åíè  âîëîêîí íèòðèäà àëþìèíè  ñïåêàíèåì ñìåñè
àëþìèíèéñîäåðæàùåãî ñîåäèíåíè , ïîëèìåðíîãî îðãàíè÷åñêîãî âåùåñòâà,
óãëåðîäñîäåðæàùåãî è/èëè àçîòñîäåðæàùåãî ñîåäèíåíè . Ïðîöåññ âåäóò â
íåîêèñëèòåëüíîé àòìîñôåðå, ñîäåðæàùåé àçîò (Çà âêà Ôðàíöèè ¹2647436, ÌÏÊ Ñ04Â
35/38, îïóáë. 30.11.90). Îäíàêî âîëîêíà èìåþò î÷åíü ìàëîå îòíîøåíèå äëèíû âîëîêíà ê
äèàìåòðó, íå áîëåå 10-50.
Èçâåñòåí ñïîñîá ïîëó÷åíè  èãîëü÷àòîãî íèòðèäà àëþìèíè , âêëþ÷àþùèé ïðîäóâêó
íàãðåòîé äî 950-1000°Ñ àëþìèíèåâîé ïóäðû ñìåñüþ àðãîíà è àììèàêà ïðè äîçèðîâàííîé
ïîäà÷å ïîñëåäíåé, ÷òî îáåñïå÷èâàåò îáðàçîâàíèå è ðîñò èãîëü÷àòûõ êðèñòàëëîâ íèòðèäà
àëþìèíè  íà ïîâåðõíîñòè àëþìèíèåâûõ ÷àñòèö. Îäíàêî èçâåñòíà  òåõíîëîãè  òðåáóåò
êîíòðîë  ïîëíîòû ïðîòåêàíè  ðåàêöèè. Êðîìå òîãî èãîëü÷àòûå êðèñòàëëû AlN, ïîëó÷àåìûå
èçâåñòíûì ñïîñîáîì, çàãð çíåíû ìåòàëëè÷åñêèì àëþìèíèåì è òåð þò ñâîè óíèêàëüíûå
ñâîéñòâà.
Íàèáîëåå áëèçêèì ê çà âë åìîìó  âë åòñ  ñïîñîá (ïàòåíò ÐÔ ¹2106298, ÌÏÊ Ñ01Â
21/072, îïóáë. 10.03.98, áþë. ¹7), âêëþ÷àþùèé ïðîïóñêàíèå ÷åðåç íàãðåòûé àëþìèíèé
ãàçîîáðàçíûõ ðåàãåíòîâ ñ ðåãóëèðóåìîé ñêîðîñòüþ è ïîñëåäóþùóþ êîíäåíñàöèþ êîíå÷íîãî
ïðîäóêòà, ïðè ýòîì â êà÷åñòâå ãàçîîáðàçíûõ ðåàãåíòîâ èñïîëüçóþò ãàëîãåíèäû àëþìèíè 
(III) è àçîò, ñêîðîñòü ïîäà÷è ãàëîãåíèäà àëþìèíè  (III, òðåõâàëåíòíûé àëþìèíèé)
ïîääåðæèâàþò íà óðîâíå 0,1-0,6 ñì3/ìèí íà êàæäûé 1 ñì2 ïîâåðõíîñòè êîíäåíñàöèè, à
êîíäåíñàöèþ âåäóò íà ïîäëîæêå èç êîìïàêòíîãî ïîëèêðèñòàëëè÷åñêîãî íèòðèäà àëþìèíè .
Èçâåñòíûé ñïîñîá îáåñïå÷èâàåò ïîëó÷åíèå íèòðèäà àëþìèíè  â âèäå âîëîêîí ñ
ñîîòíîøåíèåì äëèíû ê äèàìåòðó áîëåå 100. Îäíàêî ïîäëîæêà èç ïîëèêðèñòàëëè÷åñêîãî
íèòðèäà àëþìèíè  ñîçäàåò îãðîìíîå ÷èñëî çàðîäûøåé êðèñòàëëîâ AlN è îíè îáðàçóþò
êîìêîîáðàçíûå ñëîè ì ãêèõ íèòåé â âèäå âîéëîêà èëè âàòû, ýëåìåíòû êîòîðûõ íå ïðèãîäíû
èç-çà ñâîåé «â ëîñòè» è êîðîòêîé äëèíû äë  èñïîëüçîâàíè  â êà÷åñòâå ñåíñîðíûõ çîíäîâ
íà êàíòèëåâåðàõ àòîìíî-ñèëîâûõ ìèêðîñêîïîâ.
Çàäà÷åé íàñòî ùåãî èçîáðåòåíè   âë åòñ  îáåñïå÷åíèå òåõíîëîãèè ïîëó÷åíè  íèòðèäà
àëþìèíè  â âèäå óïðóãèõ êðèñòàëëîâîëîêîí ñ ïîâûøåííûì îòíîøåíèåì äëèíû ê äèàìåòðó
(áîëåå 200-300).
Ïîñòàâëåííà  çàäà÷à ðåøàåòñ  çà ñ÷åò òîãî, ÷òî â ñïîñîáå, âêëþ÷àþùåì ïðîïóñêàíèå
÷åðåç íàãðåòûé àëþìèíèé ãàëîãåíèäîâ àëþìèíè  (III) è àçîòà ñî ñêîðîñòüþ ïîäà÷è













RU 2 312 061 C1
êîíäåíñàöèè, êîíäåíñàöèþ âåäóò íà ïîäëîæêå èç ÷èñòîãî ãðàôèòà.
Ñóùíîñòü ñïîñîáà çàêëþ÷àåòñ  â ñëåäóþùåì. Ãàëîãåíèä àëþìèíè , íàïðèìåð AlCl3
èñïàð ëè â îòäåëüíîì ðåàêòîðå, ïàðû ïîäàâàëè â âàííó, íàïîëíåííóþ æèäêèì àëþìèíèåì,
ïðè òåìïåðàòóðå, äîñòàòî÷íîé äë  îáðàçîâàíè  ñóáãàëîãåíèäà àëþìèíè , íàïðèìåð AlCl,
AlF, èëè âûøå, ãàçîîáðàçíûé ñóáãàëîãåíèä ïîñòóïàåò â ïðîñòðàíñòâî íàä âàííîé æèäêîãî
àëþìèíè  è ïîäëîæêîé èç ÷èñòîãî ãðàôèòà. Â òî æå ïðîñòðàíñòâî ïîäàþò àçîò â
ñîîòíîøåíèè 1:1,2 è âûøå îòíîñèòåëüíî ãàëîãåíèäà àëþìèíè . Íà ïîâåðõíîñòè ïîäëîæêè
èäåò ðåàêöè 
3AlÃ+N2=2AlN+AlÃ3,
ãäå Ã - ãàëîãåíèä àëþìèíè .
Íèòðèä àëþìèíè  îáðàçóåòñ  íà àêòèâíûõ öåíòðàõ ãðàôèòîâîé ïîäëîæêè â âèäå
íèòåâèäíûõ êðèñòàëëîâîëîêîí, õîðîøî ðàçäåëåííûõ îòíîñèòåëüíî äðóã äðóãà,
ôîðìèðóåìûõ â âèäå çàðîñëåé æåñòêèõ òðàâèíîê (ôèã.1), ñîâåðøåííî îòëè÷íûõ îò
âîéëî÷íûõ èëè âàòíûõ îáðàçöîâ, ïîëó÷àåìûõ ïî èçâåñòíîìó ìåòîäó.
Ñïîñîá èëëþñòðèðóåòñ  ñëåäóþùèìè ïðèìåðàìè âûïîëíåíè .
Ïðèìåð 1. Òðèõëîðèä àëþìèíè  èñïàð ëè ïðè òåìïåðàòóðå 195°Ñ, ïàðû ïîäàâàëè â
âàííó æèäêîãî àëþìèíè  ïðè òåìïåðàòóðå 1150°Ñ. Íàä ïîâåðõíîñòüþ âàííû óñòàíàâëèâàëè
ïëàñòèíêó èç ÷èñòîãî ãðàôèòà äèàìåòðîì 36 ìì. Ðàñõîä òðèõëîðèäà ñîñòàâèë 1,5 ñì3/ìèí.
Â ïðîñòðàíñòâî ìåæäó ïîâåðõíîñòüþ âàííû è ãðàôèòîâîé ïëàñòèíû ïîäàâàëè àçîò ñî
ñêîðîñòüþ 22 ñì3/ìèí. Ïðîäîëæèòåëüíîñòü îïûòà ñîñòàâë ëà 1 ÷àñ 40 ìèí. Íà ïîâåðõíîñòè
ãðàôèòîâîé ïëàñòèíû ñôîðìèðîâàëñ  ñëîé êðèñòàëëîâîëîêîí â âèäå «êó÷è æåñòêîé
ñîëîìû» òîëùèíîé 5-6 ìì. Ðåíòãåíîôàçîâûé àíàëèç ïîêàçàë, ÷òî ýòà «êó÷à ñîëîìû»
ñîñòîèò èç íèòðèäà àëþìèíè . Ñíèìêè, ïîëó÷åííûå ñ ïîìîùüþ ñêàíèðóþùåãî ýëåêòðîííîãî
ìèêðîñêîïà JEOL JSM-5900 LV, ïîêàçàëè, ÷òî íèòðèä àëþìèíè  ïðåäñòàâëåí â âèäå
íèòåâèäíûõ êðèñòàëëè÷åñêèõ âîëîêîí ñ ñîîòíîøåíèåì äèàìåòðà ê äëèíå âûøå 400-500, ÷òî
ïðåäñòàâëåíî íà ôèã.2.
Ïðèìåð 2. Òðèôòîðèä àëþìèíè  èñïàð ëè ïðè òåìïåðàòóðå 1280°Ñ, ïàðû ïîäàâàëè â
âàííó æèäêîãî àëþìèíè  ïðè òåìïåðàòóðå 1250°Ñ. Íàä ïîâåðõíîñòüþ âàííû óñòàíàâëèâàëè
ïëàñòèíó èç ÷èñòîãî ãðàôèòà äèàìåòðîì 36 ìì. Ðàñõîä òðèôòîðèäà ñîñòàâë ë äî 6
ñì3/ìèí. Â ïðîñòðàíñòâî ìåæäó ïîâåðõíîñòüþ âàííû è ãðàôèòîâîé ïëàñòèíîé ïîäàâàëè
àçîò ñî ñêîðîñòüþ 23 ñì3/ìèí. Ïðîäîëæèòåëüíîñòü îïûòà ñîñòàâë ëà 3,5 ÷àñà. Íà
ïîâåðõíîñòè äèñêà ñôîðìèðîâàëñ  ñëîé èç âîëîêîí â âèäå «êó÷è ñîëîìû», êðàé êîòîðîé
ïîõîæ íà «èãîëêè åæèêà èëè äèêîáðàçà». Ðåíòãåíîôàçîâûé àíàëèç ïîêàçàë, ÷òî ýòà «êó÷à
ñîëîìû» ïðåäñòàâë åò ñëîé íèòðèä àëþìèíè  â âèäå íèòåâèäíûõ êðèñòàëëîâîëîêîí.
Ñíèìêè ýòèõ êðèñòàëëîâîëîêîí, ïîëó÷åííûå íà ýëåêòðîííîì ìèêðîñêîïå JEOL JSM-5900
LV, ïðèâåäåíû íà ôèã.3. Âûäåëåí ôðàãìåíò, ãäå ïðåäñòàâëåí îêîíå÷íûé ó÷àñòîê âîëîêíà
òîëùèíîé (äèìåòðîì) 2,9 ìêì, çàêàí÷èâàþùèéñ  îñòðèåì ïîð äêà 60 íì. Òàêèå
êðèñòàëëîâîëîêíà ïðèãîäíû äë  èñïîëüçîâàíè  â êà÷åñòâå çîíäîâ íà êàíòèëåâåðàõ àòîìíî-
ñèëîâûõ ìèêðîñêîïîâ.
Ôîðìóëà èçîáðåòåíè 
Ñïîñîá ïîëó÷åíè  íèòåâèäíîãî íèòðèäà àëþìèíè , âêëþ÷àþùèé ïðîïóñêàíèå ÷åðåç
íàãðåòûé àëþìèíèé ãàçîîáðàçíûõ ðåàãåíòîâ â âèäå ãàëîãåíèäîâ àëþìèíè  (III) è àçîòà è
ïîñëåäóþùóþ êîíäåíñàöèþ êîíå÷íîãî ïðîäóêòà, ïðè ýòîì ïîäà÷ó ãàëîãåíèäà àëþìèíè  (III)
îñóùåñòâë þò ñî ñêîðîñòüþ 0,1-6 ñì3/ìèí íà êàæäûé 1 ñì2 ïîâåðõíîñòè êîíäåíñàöèè,
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